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PROCEDE DE PREPARATION DE CONCENTRES A ECLAT NACRE, TENSIOACTIFS. 

On propose un procede de fabrication de concentres 
a eclat nacre tensioactifs par melange de tensioactifs anio- 
niques aqueux avecdes cires a eclat nacre, dans lequel on 
met en oeuvre des concentres d'agents tensioactifs anioni- 
ques aqueux qui sont presents dans la phase de gel lamel- 
laire. Par melange des composants dans la phase de gel on 
obtient des concentres qui se caracterisent par un eclat na- 
cre brillant. 
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Domaine de 1' invention 

L' invention concerne un procede de preparation de 
concentres a eclat nacre tensioactifs dans lequel on met en 
dispersion des cires a eclat nacre dans des gels d' agents 
5 tensioactifs anioniques aqueux . 

Etat de la technique 

L ' eclat qui presente 1 ' aspect nacre doux des per- 
les a exerce sur les hommes deja depuis des millenaires uns 
fascination part icul lere . II n'y a par consequent aucun eton- 

10 nement a ce que les fabricants de preparations cosmet lques 
essayent de conferer a leurs produits une image d'apparence 
attractive, precieuse, de bon aloi . Le premier aspect nacre 
mis en oeuvre depuis le moyen age dans les cosmetiques , etait 
une pate a eclat nacre a base d'ecailles de poisson naturel- 

15 les. Au commencement de ce siecle, on a decouvert que les 
oxychlorures de bismuth sont egalement en mesure de produire 
un eclat nacre. Pour la cosmetique moderne au contraire des 
cires a aspect nacre, en particulier du type des esters de 
glycolmono et di-acide gras sont importantes, celles-ci sont 

20 principalement mises en oeuvre pour l'obtention de 1' eclat 
nacre dans les shampooings capillaires et les gels pour dou- 
ches . Une revue des formulations modernes a eclat nacre se 
trouve decrite par A. Ansmann et R. Kawa dans Parf . Kosm. 7_5 
(1994) 578. 

25 L'etat de la technique connait un grand nombre de 

formulations qui conferent aux agents tensioactifs 1' eclat 
nacre desire. C'est ainsi que sont connus par exemple des 
deux demandes de brevet allemandes DE-A1-3 843 572 et DE-A1- 
4 103 551 (Henkel) des concentres a eclat nacre sous forme 

30 de dispersions aqueuses aptes a 1 ' ecoulement qui renferment 
de 15 a 40 % en poids de composants a eclat nacre, de 5 a 
55 % en poids d'agents emul sionnant s et de 0 , 1 a 5 ou de 15 a 
40 % en poids de polyols. Pour les cires a eclat nacre, il 
s'agit de polyalkyleneglycols acyles, de monoalkanolamides , 

35 d'acides gras lineaires, satures ou de cetosulf ones . Dans les 
deux documents europeens EP-B1-0 181 773 et EP-B1-0 285 389 
(Procter et Gamble) on a propose des compositions de sham- 
pooings qui renferment des agents tensioactifs, des silicones 
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non volatils et des cires a eclat nacre. L'objet de la de- 
mande de brevet europeen EP-A2-0 205 922 (Henkel) conciste en 
des concentres a eclat nacre aptes a 1 ' ecoulement qui renfer- 
ment de 5 a 15 % en poids de polyglycols acyles, de 1 a 6 % 
5 en poids de monoe thanolamides d'acide gras et de 1 a 5 % en 
poids d' agents emul sionnant s non ioniques . Conf ormement a 
l'enseignement du brevet europeen EP-B1-0 569 843 (Hoechst) 
on peut egalement obtenir des dispersions a eclat nacre aptes 
a 1 ' ecoulement , non ioniques, dans lesquelles on prepare des 

10 melanges de 5 a 30 % en poids de polyglycols acyles et de 0,1 
a 20 % en poids d' agents tensioactifs non ioniques selection- 
nes. On connait en outre de la demande de brevet europeen EP- 
A2-0 581 193 (Hoechst) des dispersions a eclat nacre exemptes 
d' agent conservateur, aptes a 1' ecoulement, qui renferment 

15 des ethers de polyglycol acyles, des betaines, des agents 
tensioactifs anioniques et du glycerol. Finalement, on a pro- 
pose dans la demande de brevet europeen EP-A1-0 684 302 (Th. 
Goldschmidt) 1 ' ut il isat ion d' esters de polyglycerol comme ad- 
juvant de cristallisation pour la preparation de concentres a 

20 eclat nacre. 

Les agents tensioactifs anioniques aqueux forment 
comme on le sait pour des concentrations plus elevees en ma- 
tiere solide, des gels de haute viscosite, qui sont designes 
comme phases lamellaires. Lors de la manipulation avec des 

25 preparations aqueuses d' agent tensioactif anionique, le tech- 
nicien opere par consequent en regie generale dans la zone 
des concentrations inferieures. Pour la preparation de con- 
centres a eclat nacre tensioactifs on part de solutions di- 
luees d' agents tensioactifs anioniques dans lesquelles on met 

30 en dispersion les cires a eclat nacre a des temperatures ele- 
vees. Apres homogeneisation on peut ajuster les preparations 
ensuite, au cas ou cela est souhaite, a une concentration de- 
finie de matiere solide. Les concentres accessibles selon ce 
procede ne possedent cependant de leur cote meme aucun eclat 

35 nacre, cependant ils apparaissent bien plutot troubles, ce 
qui n'est pas souhaite d ' un point de vue esthetique. 

Le probleme de la presente invention a consiste 
par consequent, a rendre accessible un procede selon lequel 
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on peut obtemr des concentres a eclat nacre t ens i oact. i f s , 
qui disposent eux-memes d'un eclat nacre except ionnel . 
Description de 1' invention 

L'objet de 1' invention est un procede d'obtention 
5 de concentres a eclat nacre tensioactifs par melange d' agents 
tensioactifs anioniques aqueux avec des cires a eclat nacre 
qui se caracterise en ce qu ' on met en oeuvre des concentres 
d' agents tensioactifs anioniques aqueux qui se presentent en 
phase de gel lamellaire. 

10 D'une maniere surprenante, on a trouve qu ' on peut 

obtenir des concentres a eclat nacre avec un eclat nacre spe- 
cif ique, lorsqu'on met en oeuvre a la place des solutions di- 
luees d' agents tensioactifs anioniques, des solutions 
concentrees aqueuses d' agents tensioactifs anioniques, spe- 

15 cialement des solutions concentrees d ' al kyl ether sul f ate et de 
monoglyceride sulfate qui se trouvent sous la forme de phase 
de gel lamellaire. L' incorporation des cires a eclat nacre 
dans les agents tensioactifs anioniques visqueux, s'effectue 
avec succes a des temperatures accrues allant de 50 a 90°C 

20 sans probleme sous forte agitation et on obtient des prepara- 
tions concentrees qui manifestent egalement apres refroidis- 
sement 1' eclat nacre desire. 

Agents tensioactifs anioniqaies 
Des exemples typiques d' agents tensioactifs anioniques qui 

25 viennent en consideration comme matieres premieres dans le 
procede conforme a 1' invention sont les alkylbenzenesul f ona - 
tes, les alkanesulfonates, les olef inesulf onates, les alkyle- 
thersulf onates , les glycerolethersulf onates , les a-methyl- 
estersul f onates , les acides gras sulfones, les al kyl sul fates , 

30 les ethersulf ates d'alcools gras les glycerolethersulf ates , 
les hydroxyethermixthersul fates , les monoglyceride (ether) - 
sulfates, les amides { ether ) sul fat es d'acide gras, les mono- 
et dialkylsulf osuccinates , les mono- et les dialkyl sul f osuc - 
cinamates, les sulf ot riglycerides , les savon d' amides, les 

35 acides ether carboxyl iques , et leurs sels, les isethionates 
d'acide gras, les sarccsinates d'acide gras, les taurides 
d'acide gras, les N- acyl ami noac ides comme par exemple les 
acyl lactylates , les acyl tartrates , les acylglut amates , et les 
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acyl aspartates , les alkylol igoglucosidesul fates , les conden- 
ses de proceine et d'acide gras, (en particulier des produits 
vegetaux a base de froment) et des alkyl ( ether ) phosphates . 
Pour autant que les agents tensioactifs anioniques, renfer- 
5 ment des chaines de polyglycolether , ceux-ci peuvent posseder 
une repartition d'homologues convent ionnel le , de preference 
neanrroins une repartition restreinte. C'est critique pour 
1 ' ut il isat ion des agents tensioactifs cites qu'ils se presen- 
tent dans la phase de gel lamellaire. Ceci signifie en prati- 
10 que qu ' on met en oeuvre habituellement des solutions aqueuses 
qui manifestent une teneur en matiere solide dans la zone de 
60 a 90, de preference de 70 a 80 % en poids . 
Alky lether sulfates 

Dans un mode d' execution prefere de 1' invention, 
15 on met en oeuvre des agents tensioactifs anioniques du type 
des alkylethersulf ates , qui sont prepares a l'echelle de la 
grande industrie par sulfatation par S0 3 ou par l'acide chlo- 
rosulfonique (CSA) des polyglycolethers d'oxoalcool ou 
d'alcool gras et neutralisation subsequente . Dans le sens de 
20 1' invention viennent en consideration des ethersul fates qui 
repondent a la formule (I), 

R X 0- (CH 2 CH 2 0) m S0 3 X (I) 
dans laquelle R represente un radical alkyle et/ou alkenyle 
lineaire ou ramifie ayant de 6 a 22 atomes de carbone, m re- 

25 presente des nombres allant de 1 a 10, et X represente un me- 
tal alcalin et/ou alcal ino- terreux , un ammonium, un 
alkylammonium, un alkanolammonium ou glucammonium. Des exem- 
ples typiques sont les sulfates des produits d' addition de, 
en moyenne, 1 a 10 et en particulier de 2 a 5 mol d ' oxyde 

30 d'ethylene sur l'alcool caproique, l'alcool caprylique, le 2- 
ethylhexylalcool , l'alcool caprinique, l'alcool laurique, 
l'alcool isotridecylique , l'alcool myristique, l'alcool cety- 
lique, l'alcool palmoleique, l'alcool stearique, l'alcool 
isostearique , l'alcool oleylique, l'alcool elaidique, 

35 l'alcool petroselinique , l'alcool arachique, l'alcool gado- 
leique, l'alcool behenique, l'alcool erucique, et l'alcool 
brassidique ainsi que leurs melanges industriels sous forme 
de leurs sels de sodium et/ou de magnesium. Les ether sul fat es 
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Esters d'acide gras et d' alky leneglycol 

les esters d'acide gras et d ' alkyleneglycol (a) 
representent bien les cires a eclat nacre les plus connues. 
11 s'agit de preference de mono- ou de diesters d'ethyle- 
5 neglycol, de diethyleneglycol , de t riethyleneglycol , de te- 
t raethyleneglycol , de propyleneglycol , de dipropyl eneglycol 
ainsi que de leurs melanges avec des acides gras ayant de 6 a 
22, de preference de 12 a 18 atomes de carbone . Des exemples 
typiques sont le monostearate d ' ethyleneglycol , le distearate 
10 d ' ethyleneglycol ainsi que leurs melanges. 

Alkanolamides d'acide gras 

Les alkanolamides d'acide gras qui forment le 
composant b) representent des amides d'acide gras ayant de 6 
a 22, de preference de 12 a 18 atomes de carbone, avec des 

15 alkanolamides comme par exemple la monoethanolamine, la di- 
ethanolamine, la monopropanolamine, la dipropanolamine , et 
similaires. Des exemples typiques sont le monoethanolamide 
d'acide stearique ou le diethanolamide d' acides gras de coco. 
Glycerides partiels 

20 Par glycerides partiels (c) on doit entendre les 

mono- et les diglycerides ainsi que leurs melanges indus- 
triels qui representent -considere d'un point de vue chimi- 
que-7 des esters partiels d'acide gras ayant de 6 a 22, de 
preference de 12 a 18 atomes de carbone, avec le glycerol. 

25 Des exemples typiques sont le monoglyceride d'acide laurique, 
le monoglyceride d' acides gras de coco, le monoglyceride 
d'acide palmitique, le monoglyceride d'acide stearique, le 
monoglyceride d'acide isostearique , le monoglyceride d'acide 
oleique ou le monoglyceride d'acide behenique. 

30 Esters plurivalents d'acide carboxylique et 

d'acide hydroxy carboxy 1 i que 

Pour les cires a eclat nacre qui forment le com- 
posant (d) , il s'agit de substances connues qui peuvent etre 
obtenues selon les procedes courants de la chimie organique 

35 preparative. 

Habituel lement , la preparation des esters 
s'effectue d'une maniere connue en soi par ester i f i cat ion ca- 
talysee par des bases d' acides carboxyl iques et/ou d' acides 
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hydroxy carboxyl iques ayant de 4 a 12 atomes de carbone ( 2 a 4 
groupes carboxyle et de 1 a 5 groupes hydroxyle, avec les al- 
cools gras. Comme composants acides viennent en consideration 
par exemple le diacide malonique, I'acide maleique, l'acide 

5 funarique, l'acide adipique, l'acide sebacique, l'acide aze- 
laique, l'acide dodecanique, I'acide phtalique, l'acide 
isophtalique, et en particulier l'acide succinique ainsi que 
l'acide malique, l'acide citrique, et en particulier l'acide 
tartrique et leurs melanges. Les alcools gras renferment de 6 

10 a 22, de preference de 12 a 18 et en particulier de 16 a 18 
atomes de carbone dans la chaine alkyle. Des exemples typi- 
ques sont l'alcool capronique, l'alcool caprylique, l'alcool 
2-ethylhexylique, l'alcool caprinique, l'alcool laurique, 
l'alcool isotridecylique, l'alcool myristique, l'alcool cety- 

15 lique, l'alcool palmoleique, l'alcool stearigue, l'alcool 
isostearique, l'alcool oleylique, l'alcool elaidique, 
l'alcool petroselinique , l'alcool linoleique, l'alcool lino- 
lenique, l'alcool elaeost§arique , l'alcool arachidique, 
l'alcool gadoleique, l'alcool behenique, l'alcool erucique et 

20 l'alcool brassidique ainsi que leurs melanges industriels. 
Les esters peuvent se presenter en tant qu' esters complets ou 
d' esters partiels, de preference on met en oeuvre des mono- 
et surtout des diesters, des acides carboxyl iques ou hydroxy - 
carboxyliques . Des exemples typiques sont les mono- et dies- 

25 ters lauriques d'acide succinique, le mono- et 
dicetearylesters d'acide succinique, les mono- et disteary- 
lesters d'acide succinique, les mono- et dilaurylesters 
d'acide tartrique, les mono- et dicocosalkylesters d'acide 
tartrique, les mono- et dicetearylesters d'acide tartrique, 

30 les mono-, di- et trilaurylester d'acide citrique, les mono-, 
di- et tricocosalkylesters d'acide citrique ainsi que les mo- 
no- di- et tricetearylesters d'acide citrique. 
Solides a longue chaine 

Parmi les solides a longue chaine on doit com- 
35 prendre les alcools gras, les cetones grasses, les ethers 
gras et les carbonates gras qui disposent globalement de 24 a 
48, de preference de 32 a 36 atomes de carbone. Pour les al- 
cools gras a longue chaine il s'agit en regie generale de 
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dodecosene avec l'alcool laurique, I'alccol gras de coco, 
l'alcool rryristique, I'alcocl cetylique, l'alcool cetearyli- 
que, I'alccol stearique, l'alcool isos tearique , l'alcool 
oleylique, l'alcool elaidique, l'alcool pe t rosel inique , 
5 l'alcool linolique, l'alcool linolenique, l'alcool behenique, 
et/ou l'alcool erucique . De preference on met en oeuvre des 
produits d'ouverture de cycle des epoxydes d'hexa- et/ou 
d'octadecene avec des alcools gras ayant de 16 a 18 atomes de 
carbone . 

10 Autres agents tens ioact if s 

Dans le sens du procede conforme a 1' invention, 
on peut mettre en oeuvre con j ointement aux agents tensioac- 
tifs anioniques, aussi d' autres agents tensioactifs non ioni- 
ques, cationiques, amphoteres et/ou zwit terioniques pour 

15 autant que leur quantite soit si faible qu'elle n'exerce pas 
d' influence defavorable sur la constitution de la phase de 
gel lamellaire. D'une maniere typique , la proportion des 
agents tensioactifs supplement a ires dans les concentres 
d' agents tensioactifs anioniques s'eleve de l a 15, de prefe- 

20 rence de 5 a 10 % en poids, rapporte a la teneur totale en 
agents tensioactifs. Des exemples typiques d'agents tensioac- 
tifs non ioniques sont des ethers d'alcool gras et de poly- 
glycol, des ethers d ' alkylphenol et de polyglycol , des esters 
d'acide gras et de polyglycol, les ethers d' amide d'acide 

25 gras et de polyglygol , des ethers d' amines grasses et de po- 
lyglycol, des triglycerides alkoxyles, des ethers mixtes ou 
des formals mixtes, des alk { en) ylol igoglucosides , des N- 
alkylglucamides d'acide gras, des hydrolysats de proteine (en 
particulier des produits vegetaux a base de froment), des es- 

30 ters d'acide gras et de polyol , des esters de sucre, des es- 
ters de sorbitanne, des polysorbates et des oxydes d' amine. 
Pour autant que les agents tensioactifs non ioniques renfer- 
ment des chaines d' ether de polyglycol, ceux-ci peuvent mani- 
fester une repartition d'homologues conventionnelle, de 

35 preference neanmoins une repartition d'homologues restreinte. 
Des exemples typiques d'agents tensioactifs cationiques sont 
les derives d'ammonium quaternaire et les esters quats, en 
particulier les sels d'esters de t rialkanol amine d'acide gras 
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peuvent posseder pour cela aussi bien une repartition conven- 
tionneile qu ' une repartition restreinte d ' homol ogues . On pre- 
fere part icul ierement 1 ' utilisation d ' ethersul fates aqueux a 
base de produits d' addition de , en moyenne, 2 a 3 mol d ' oxyde 

5 d' ethylene sur des fractions indus tr iel les d'alcools gras de 
coco en C i2 -C 14 ou C i2 -C 18 , sous forme de leurs sels de sodium 
et/ou de magnesium, dans lesquels la concentration en matiere 
solide pour cela a nouveau se situe dans la zone de 60 a 90, 
de preference de 70 a 80 % en poids . 

in Monoglycer ide (ether) sulfates 

Dans un autre mode d' execution prefere de 
1' invention, on met en oeuvre des agents tensioactifs anioni- 
ques du type des monoglycer idesul fat es et des monoglycer idee - 
thersulf ates . Habituellement , on part pour leur preparation 

15 de triglycerides qui sont transesterif ies le cas echeant 
apres ethoxylation en des monoglycerides et ensuite sulfates 
et sont neutralises. Simultanement , il est possible de faire 
reagir les glycerides partiels avec des agents de sulfatation 
appropnes, de preference de 1 ' anhydride sulfurique gazeux ou 

2o de l'acide chlorosuif onique [EP-B1-0 561 825, EP-B1-0 561 999 
(Henkel) ] . Un avantage particulier lors de 1 ' utilisation de 
ces substances reside dans le fait que les monoglyceridesul - 
fates et monoethersul f ates eux-memes possedent des proprietes 
d' eclat de nacre. Les monoglycer ide ( ether ) sul fat es a mettre 

2> en oeuvre dans le sens de 1 ' invention repondent a la formule 
(II) 

CH-,0 (CH ; CH^0) y C0R A 

I 

CH-O (CHvCH 2 0) V H (ID 
CH 2 O(CH ;; CH 2 0) z -S0 3 X 

dans laquelle R X CO represente un radical acyle lineaire ou 
ramifie ayant de 6 a 22 atomes de carbone, 
is X/ y et z globalement representent O ou representent des 
chiffres allant de 1 a 30, de preference de 2 a 10, et 
X represente un metal alcalin ou alcalino- terreux . 
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Des exemples typiques de monoglyceride (ether ) - 
sulfates appropries dans le sens de 1' invention sont les pro- 
duits de reaction du monoglyceride d'acide laurique, du mono- 
glyceride d'acides gras de coco, du monoglyceride d'acide 
5 palmitique, du monoglyceride d'acide stearique, du monoglyce- 
ride d'acide oleique, et du monoglyceride d'acides gras de 
suif , ainsi que leurs produits d' addition d'oxyde d' ethylene, 
avec 1' anhydride sulfurique ou l'acide chlorosulf onique sous 
forme de leurs sels de sodium. 
10 De preference, on met en oeuvre des monoglyceri- 

2 

desulfates de formule (II) dans laquelle R CO represente un 
radical acyle lineaire ayant de 8 a 18 atomes de carbone . La 
concentration en matiere solide des pates aqueuses se situe 
ici a nouveau dans la zone de 60 a 90, et de preference de 70 
15 a 80 % en poids . 

Cires a eclat nacre 

Le choix des cires a eclat nacre n'est pas deter- 
minant dans le sens du procede conforme a 1' invention. Des 
exemples typiques sont : 
20 a) des mono- et/ou des diesters d'acide gras et d'alkyle- 
neglycol 

b) des alkanolamides d'acide gras 

c) des glycerides partiels 

d) des esters plurivalents d'acides carboxyl iques et d'acides 
25 hydroxycarboxyl iques 

e) des substances a longue chaine et, 

f) des produits d'ouverture du cycle epoxy. 

Les cires a eclat nacre peuvent etre mises en 
oeuvre isolement ou en melange. Habituellement , leur propor- 

30 tion s'eleve dans les concentres de 1 a 90, de preference de 
10 a 50 % en poids, rapporte aux concentres, ou de 25 a 100, 
de preference de 50 a 75 % en poids rapporte a la teneur en 
agents tensioactifs anioniques (calcule en matiere solide) . 
Les cires a eclat nacre possedent un diametre moyen de parti- 

35 cules allant de 0,1 a 20, de preference de 5 a 15, et en par- 
ticulier de 10 a 12 /im. 
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produits d' oxydation des paraf fines correspondantes . Les ce- 
tones grasses a longue chaine peuvent etre preparees selon 
les procedes de l'etat de la technique, par exemple par pyro- 
lyse des sels de magnesium d' acide gras correspondants . Les 
cetones peuvent avoir une constitution symetrique ou non sy- 
metrique et deriver d'acides gras ayant de 6 a 22, de prefe- 
rence de 16 a 18 atomes de carbone. Pour cela, la stearone se 
distingue par des proprietes avantageuses , particulierement 
des proprietes d' eclat nacre. Les ethers gras a longue chaine 
sont prepares habituellement par condensation acide des al- 
cools gras correspondants. Les ethers gras avec des proprie- 
tes particulierement avantageuses d' eclat nacre, sont obtenus 
par condensation d'alcools gras ayant de 16 a 22 atomes de 
carbone comme par exemple l'alcool cetylique, l'alcool cetea- 
rylique, l'alcool stearique, l'alcool isos tear ique , l'alcool 
oleylique, l'alcool behenique, et/ou l'alcool erucique. On 
prefere particulierement ici 1 ' utilisation d' ether disteary- 
lique. Les carbonates gras a longue chaine sont obtenus par 
un procede dans lequel on t ransesterif ie par exemple le car- 
bonate de dimethyle ou de diethyle avec des alcools gras cor- 
respondants d'une maniere connue en soi . En consequence, les 
carbonates gras peuvent avoir une structure symetrique ou non 
symetrique. On prefere particulierement les produits de 
transesterif ication du carbonate de dimethyle ou de diethyle, 
avec l'alcool cetylique, l'alcool cetearylique, l'alcool 
stearique, l'alcool isostearique , l'alcool oleylique, 
l'alcool behenique et/ou l'alcool erucique sous forme de 
leurs mono- et diesters ou de leurs melanges industriels . 
Produits d'ouverture du cycle epoxyde 
Pour les produits d'ouverture du cycle, il s'agit 
de substances connues qui sont preparees habituellement par 
reaction catalysee par un acide, d'epoxydes d'olefines termi- 
nales ou situees a l'interieur, avec des alcools aliphati- 
ques. Des exemples typiques sont les produits d'ouverture du 
cycle de 1 ' epoxyde 'u-dodecene, de 1 ' epoxyde a-hexadecene de 
1' epoxyde octadecene de 1 ' epoxyde a-eicosene, de 1 ' epoxyde 
a-dodecosene, de 1 ' epoxyde i-dodecene, de 1 ' epoxyde i- 
hexadecene, de 1 ' epoxyde i-eicosene et : ou de 1 ' epoxyde i- 
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quaternises. Des exemples typiques d' agents tensioactifs am- 
photeres ou zwi t ter ioniques sont des alkylbetaines , des alky- 
lamidobetaines, des aminopropionates, des aminoglycinates, 
des imidazoliumbetaines et des sulf obetaines . De preference 
5 on met en oeuvre les agents tensioactifs anioniques, en par- 
ticulier des alkylethersulf ates et/ou des monoglyceridesul fa- 
tes, conj ointement a des alkyloligoglucosides et/ou des 
betaines . 

Polyols 

10 Dans un mode d' execution particulierement avanta- 

geux de 1' invention, on utilise conjointement dans la prepa- 
ration des concentres a eclat nacre pour la regulation de la 
viscosite, des polyols qui, dans le sens de 1' invention, 
viennent en consideration possedent de preference de 2 a 15 

15 atomes de carbone et au moins deux groupes hydroxyle. Des 
exemples typiques sont : 

- le glycerol 

- les alkyleneglycols comme par exemple 1 ' ethyleneglycol , le 
diethyleneglycol , le propyleneglycol , le butyleneglycol , 

20 1 ' hexyleneglycol ainsi que les polyethyleneglycol s ayant un 

poids moleculaire moyen de 100 a 1000 Daltons, 

- les melanges industriels d' oligoglycerols ayant un degre 
specif ique de condensation de 1,5 a 10 comme par exemple 
des melanges industriels de diglyderol , ayant une teneur en 

25 diglycerol de 40 a 50 % en poids, 

- les composes methyloles comme en particulier le trimethylo- 
lethane, le t rimethylolpropane , le t rimethylolbutane , le 
pentaerythritol et le dipentaery thritol , 

- les (alkyl inferieurs) glucosides, en particulier ceux avec 
30 1 a 8 atomes de carbone dans le radical alkyle comme par 

exemple le methyle et le butylglucoside , 

- les alcools de sucre ayant de 5 a 12 atomes de carbone, 
comme par exemple le sorbitol ou le mannitol, 

- les sucres ayant de 5 a 12 atomes de carbone comme par 
35 exemple le glucose ou le saccharose, 

- les amino-sucres comme par exemple le glucamine . 
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La proportion de polyols dans les concentres peut 
s'elever de 0 , 1 a 30, de preference de 1 a 25 et en particu- 
lier de 5 a 15 % en poids . 

Co-emulsionnants 

5 Comme autres adjuvants et substances additives 

viennent en consideration des co-emulsionnants qui peuvent 
etre soit mis en oeuvre pendant la mise en dispersion, soit 
etre melanges aux concentres ul terieurement . 

Comme emulsionnants primaires les agents tensio- 

10 actifs anioniques ainsi que le cas echeant les agents tensio- 
actifs cites en outre sont ainsi naturel lement actifs, d'un 
point de vue technique de 1 'utilisation les groupes suivants 
de co-emulsionnants sont cependant part icul ierement avanta- 
geux . 

15 l- Produits d' addition de 2 a 30 mol d'oxyde d' ethylene et/ou 
de 0 a 5 mol d'oxyde de propylene sur des alcools gras li- 
neaires ayant de 8 a 22 atomes de carbone, sur des acides 
gras ayant de 12 a 22 atomes de carbone et sur des alkyl- 
phenols ayant de 8 a 15 atomes de carbone dans le radical 

20 alkyle. 

2- Des mono- et des diesters d'acide gras en C 12 /C l8 et des 
produits d' addition de 1 a 30 mol d'oxyde d' ethylene sur 
le glycerol . 

3- Des mono- et diesters de glycerol et des mono- et diesters 
25 d'acide gras satures et non satures ayant de 6 a 22 atomes 

de carbone et leurs produits d' addition avec 1 ' oxyde 
d' ethylene . 

4- Des alkylmono- et oligoglycosides ayant de 8 a 22 atomes 
de carbone dans le reste alkyle et leurs analogues ethoxy- 

30 les. 

5- Des produits d' addition de 15 a 60 mol d'oxyde d' ethylene 
sur de l'huile de ricin et/ou sur de l'huile de ricin dur- 
cie . 

6- Des esters de polyol et en particulier des esters de poly- 
35 glycerol comme par exemple le polyricinoleate de polygly- 

cerol ou le poly- 12 -hydroxystearate de polyglycerol . 
Conviennent egalement des melanges de composes provenant 
de plusieurs de ces classes de substances. 
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7- Produits d' addition de 2 a 15 mol d'oxyde d' ethylene sur 
l'huile de ricin et/ou l'huile de ricin durcie. 

8- Des esters partiels a base d'acide gras en C 6 -C 2 2 lineai- 
res, ramifies, non satures ou satures, d'acide ricinolei- 

5 que ainsi que d'acide 12 -hydroxys tear ique et de glycerol, 

de polyglycerol , de pentaerythritol , de dipentaetythr itol , 
d'alcools de sucre (par exemple le sorbitol), 
d' alkylglucosides (par exemple le methylglucoside , le bu- 
tylglucoside, le laurylglucoside) ainsi que de polygluco- 
10 side (par exemple la cellulose) . 

9- Des phosphates de trialkyle, ainsi que des alkylphosphates 
de mono-di- et/ou tri PEG . 

10- Des alcools de cires de laine . 

11- Des copolymeres polysiloxane-polyalkyl -polyether ou les 
15 derives correspondants . 

12- Des ethers mixtes a base de pentaerythritol, d'acides 
gras, d'acide citrique et d'alcool gras selon le document 
DE-PS 1 165 574 et/ou des esters mixtes d'acides gras 
ayant de 6 a 22 atomes de carbone, du methylglucose et 

20 des polyols, de preference le glycerol ainsi que, 

13- des polyalkyleneglycols . 

La quantite de Co - emul sionnant s peut s'elever de 
1 a 15, de preference de 2 a 10 % en poids rapporte aux con- 
centres . 

25 Huiles de silicone 

Un autre avantage des concentres que 1 ' on peut 
obtenir selon le procede conforme a 1' invention consiste dans 
le fait qu'ils rendent possible de mettre en emulsion egale- 
ment des huiles de silicone, sans que celles-ci ne se trou- 

30 blent completement ou exercent une influence defavorable sur 
1' eclat nacre. Des exemples typiques d' huiles de silicone ap- 
propriees sont le dimethylpolysi loxane , le methylphenylpoly- 
siloxane, les silicones cycliques ainsi que des composes de 
silicone modifies par un amino, un acide gras, un alcool, un 

35 polyether, un epoxy, un fluor, et/ou un alkyle qui peuvent se 
presenter a temperature ambiante aussi bien sous forme li- 
quide que sous forme de resine. La proportion des huiles de 
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silicone dans les concentres peut s'elever de 0,1 a 5, de 
preference de 2 a 3 % en poids . 

Procede de preparation 

Pour la preparation de concentres a eclat nacre, 

5 on part de gels d' agents tensioactifs (anioniques) a 60-90 % 
en poids, que 1 ' on a chauffe de preference de 50 a 90°C, pour 
que la viscosite soit abaissee jusqu'au point ou 
1 ' incorporation de la cire a eclat nacre puisse avoir lieu 
sans probleme. La cire a eclat nacre fondue est introduite 

10 par agitation dans le gel de tensioactif chauffe et homoge- 
neisee d'une maniere intensive. Au cas ou c'est desire, on 
peut aj outer a cet endroit deja les additifs ainsi que par 
exemple les polyols, les co-emulsionnants et les huiles de 
silicone ,- ensuite le concentre est ref roidi . Les concentres 

15 obtenus de cette maniere possedent une teneur en matiere so- 
lide de 1 ' ordre de grandeur du gel d' agent tensioactif mis en 
oeuvre, meme environ 60 a 90 % en poids. En particulier done 
lorsqu'on utilise des gels d' agents tensioactifs d'une con- 
centration particulierement elevee, il est recommande de di- 

20 luer les concentres apres la preparation avec de 1 ' eau a une 
teneur en matiere solide de 30 a 60, de preference de 40 a 
50 % en poids. 

Exemples 1 a 4 

Dans un appareillage d' agitation de 1 litre on a 
25 introduit 500 ml de pate a 70 % en poids de sel de sodium 
d'alcools gras de coco en C 12 /C 14 +20E sulfate -sel de sodium 
ou de cocomonogly cer idesul f ate -sel de sodium et on a chauffe 
a 80°C. Dans les solutions on a disperse les cires a eclat 
nacre fondues et le cas echeant les additifs et on agite le 
30 temps necessaire pour que les preparations soient homogenes 
et refroidies. Ensuite, les concentres ont ete dilues avec 
une quantite d'eau telle qu'on ajuste une teneur en matiere 
solide de 35 % en poids. L' eclat nacre des preparations a ete 
evalue sur une echelle allant de 3 = trouble a 1 = brillant. 
35 La composition des concentres conformes a 1' invention qui en 
resultent va de 1 a 4 et les resultats sont rassembles dans 
le tableau 1 . 
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Exemples de comparaison VI a V4 

Les exemples 1 a 4 ont ete repetes, cependant au 
lieu des gels d' agents tensioactifs concentres, des solutions 
aqueuses de meme composition mais avec une teneur en matiere 
5 solide de 40 % en poids, ont ete utilisees. La composition 
des concentres de comparaison VI a V4 qui en resultent et les 
resultats sont egalement rassembles dans le tableau 1 . 



io TABLEAU 1 

Concentres a eclat nacre 
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REVENDICATIONS 
1°) Procede de preparation de concentres a eclat nacre ten- 
sioactifs par melange d' agents tensioactifs aqueux avec des 
cires a eclat nacre, 
5 caracterise en ce qu ' 

on met en oeuvre des concentres d' agents tensioactifs anioni- 
ques aqueux qui se presentent sous forme de phase de gel la- 
mellaire . 

10 2°) Procede selon la revendicat ion 1, 
caracterise en ce qu' 

on met en oeuvre des agents tensioactifs anioniques qui sont 
choisis dans le groupe qui est forme par les alkylbenzenesul - 
fonates, les alkanesul f onates , les olef inesulf onates , les 

15 alkylethersulf ates , les glycerolethersul fates , les hydroxy - 
ethermixtesulf ates, les monoglyceride (ether) sulfates, les 
amides d' acide gras ( ether ) sulfates , les mono- et dialkylsul- 
f osuccinates , les mono- et les dialkysulf osuccinamates , les 
sulf ©triglycerides , les savons amidifies, les acides ether 

20 carboxyliques, et leurs sels, les isethionates d' acide gras, 
les sarcosinates d' acide gras, les taurides d'acide gras, les 
N-acylaminoacides , les alkyloligoglucosidsulf ates , les con- 
denses de proteine et d'acide gras et les al- 
ky 1 (ether ) phosphates . 

25 

3°) Procede selon les revendicat ions 1 et 2, 
caracterise en ce qu' 

on met en oeuvre des concentres d' agents tensioactifs qui 
possedent une teneur en matiere solide dans la zone de 60 a 
30 90 % en poids. 

4°) Procede selon les revendicat ions 1 a 3, 
caracterise en ce qu ' 

on met en oeuvre des concentres aqueux d' alkylethersulf ates 
35 de f ormule ( I ) , 

R 1 0- (CH 2 CH 2 0) m S0 3 X (I) 
dans laquelle r" represente un radical alkyle et/ou alkenyle 
lineaire ou ramifie ayant de 6 a 22 atomes de carbone, 
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m representee des chiffres allant de 1 a 10, et 

X represente un metal alcalin et/ou alcalino- terreux, un am- 
monium, un alkylammonium, un alkanol ammonium ou un glucammo- 

nium . 

S°) Precede selon les revendicat ions 1 a 4, 
caracterise en ce qu ' 

on met en oeuvre des concentres aqueux de monoglyce- 
ride ( ether ) sulfates de formule (II) 



CH^G (CH 2 CH 2 0) z S0 3 X 

dans laquelle R^CO represente un radical acyle lineaire ou 
ramifie ayant de 6 a 22 atomes de carbone, 

x, y et z globalement represent ent O ou des nombres allant de 
1 a 30, et 

X represente un metal alcalin ou al calino- terreux . 

6°) Procede selon les revendicat ions 1 a 5, 
caracterise en ce qu ' 

on met en oeuvre des cires a eclat nacre qui sont choisies 
dans le groupe qui est forme des esters de mono- et/ou de di- 
acides gras d ' alkyleneglycol s , d' alkanolamides d'acide gras, 
de glycerides partiels, d' esters plurivalents , d'acide car- 
boxylique et d'acide hydroxycarboxylique , des solides a lon- 
gue chaine et des produits d'ouverture du cycle epoxyde . 

7°) Procede selon les revendicat ions 1 a 6, 
caracterise en ce qu' 

on met en oeuvre comme cire a eclat nacre le mono- et/ou dis- 
tearate d ' ethyleneglycol , le diethanolamide d'acides gras de 
coco, le distearylether et/ou la stearone. 



■:H 0 (CH : CH 2 0 



;<} x cor 



CH-O (CH 2 CH 2 0) y H 



(ID 



8°) Procede selon les revendicat ions 1 a 7, 
caracterise en ce qu ' 
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on met en oeuvre con j ointement aux agents tensioactifs anio- 
niques, d'autres agents tensioactifs non ioniques, cationi- 
ques, et/ou amphoteres ou zwit terioniques , avec la 
restriction que leur quantite a ete choisie de telle sorte 
5 que la constitution de la phase d' agent tensioactif anionique 
lamellaire ne subit pas d' influence defavorable. 

9°) Procede selon la revendication 8, 
caracterise en ce qu ' 
10 on met en oeuvre de 1 a 15 % en poids d' alkylol igoglucoside 
et/ou de betaine, rapporte a la teneur globale en agents ten- 
sioactifs . 

10°) Procede selon les revendicat ions l a 9, 
15 caracterise en ce qu' 

on met en oeuvre comme adjuvants et additifs des polyols, des 
agents emulsionnants et/ou des silicones. 
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